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Verfahren zur Regelung der Reaktoreintrittstemperatur bei der Methylaminherstellung 
Beschreibung 

5 Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Regelung der Reaktoreintrittstemperatur bei der 
Herstellung von Methylaminen durch Gasphasenreaktion aus Methanol und Ammoniak 
in Gegenwart eines heterogenen Katalysators. Damit die Reaktion zur Herstellung der 
Methylamine ablauft, mQssen die Edukte bereits vorgeheizt dem Reaktor zugefQhrt 
werden. 

10 

In dem bei der Umsetzung von Methanol und Ammoniak zu Methylaminen anfallenden 
Produktstrom sind neben Monomethylamin, Dimethylamin und Trimethylamin Wasser 
sowie nicht umgesetzter Ammoniak und nicht umgesetztes Methanol enthalten. Die 
Reaktion von Methanol und Ammoniak zu Methylamin ist exotherm und erfolgt in Ge- 

•15 genwart eines heterogenen Katalysators. Zur Durchfilhrung der Reaktion werden die 
I Edukte Methanol und Ammoniak dem Reaktor vorgeheizt zugefuhrt 

Bei der Reaktion von Methanol und Ammoniak zu Methylamin entsteht mehr Trimethy-- 
lamin als bendtigt wird. Das Qberschussige Trimethylamin wird dem Reaktorzulauf zu- 

20 gegeben und im Reaktor in einer endothermen Reaktion zu Dimethylamin und Mono- 
methylamin umgesetzt. Die Vorheizung der zugefuhrten Edukte erfolgt in dem Reaktor 
vorgeschalteten Warmetauschern. Zur Vorheizung kann wie in JP-A2-60 045 550 be- 
schrieben der bei der Reaktion anfallende Produktgasstrom eingesetzt werden. Hierzu 
wird der Produktgasstrom durch die zur Vorheizung eingesetzten Warmetauscher ge- 

25 leitet. Aufgrund der in Summe exothermen Reaktionen nimmt die Temperatur im Reak- 
tor zwischen Reaktoreinlauf und Reaktorablauf zu. Aufgrund der hohen Temperatur am 
Reaktorablauf wird bei Verwendung des Produktgasstromes zur Aufheizung der Eduk- 
te im stationaren Betrieb keine weitere Energie zur Vorheizung der Edukte benotigt. 

I I30 Die erforderlichen Temperaturen im Reaktor sind durch technische Begrenzungen 
festgelegt. Die Reaktoreintrittstemperatur muss so hoch sein, dass die Reaktion im 
Reaktor sofort anspringt. Weiterhin darf die Reaktorhochsttemperatur nicht zu hoch 
sein, da ansonsten vermehrt eine Zersetzung der Methylamine zu gasformigen und 
festen Abbauprodukten stattfindet. Die Reaktorhochsttemperatur muss jedoch so hoch 
35 gewahlt sein, dass das Methanol weitgehend umgesetzt wird und das thermische 
Gleichgewicht erreicht wird. 

Bei den derzeit eingesetzten Verfahren zur Vorheizung der Edukte kann es aufgrund 
von Temperaturschwankungen in der Umgebung oder durch unterschiedliche Mengen 
40 an zu recyclierendem Trimethylamin zu Schwankungen bei der Reaktoreintrittstempe- 
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ratur kommen. Die Schwankungen der Reaktoreintrittstemperatur fuhren audi zu 
Schwankungen bei der Reaktorh6chsttemperatur. Im ungQnstigsten Fall wird die Reak- 
torhechsttemperatur so hoch, dass sich die Methylamine wieder zersetzen. 

5 Aufgabe der Erfindung war es daher, ein Verfahren zur Herstellung von Methylaminen 
aus Methanol und Ammoniak durch Gasphasenreaktion bereitzustellen, bei dem die 
Reaktoreintrittstemperatur und/oder Austrittstemperatur innerhalb eines engen Berei- 
ches geregelt wird. Weiterhin ist das Verfahren zur Herstellung von Methylamin so zu 
gestalten, dass zur Vorheizung und Clberhitzung der Edukte im stationaren Betrieb 
0 moglichst keine Energie von auBen zugefuhrt werden muss. 

Die Losung zur Regelung der Reaktoreintrittstemperatur und/oder Austrittstemperatur 
bei dem Verfahren zur Herstellung von Methylamin besteht darin, den Eduktgasstrom 
vor dem Eintritt in den Reaktor oder den Produktgasstrom nach dem Verlassen des 
5 Reaktors durch ein verstellbares Ventil zu leiten. 

Zur Herstellung von Methylamin aus Methanol und Ammoniak als Edukten werden zu- 
nachst die Edukte in einem Oder mehreren Warmetauschern verdampft und uberhitzt. 
Die so auf eine Temperatur im Bereich von 350°C bis 450°C, bevorzugt im Bereich von 
20 350°C bis 400°C und besonders bevorzugt im Bereich von 360°C bis 370°C erhitzten 
Edukte werden mit dieser Temperatur als Reaktoreintrittstemperatur einem Reaktor 
zugefOhrt. 

Neben Methanol und Ammoniak werden dem Reaktor auch die bei der Reaktion ent- 
25 stehenden Reaktionsnebenprodukte zugefuhrt. Die Reaktionsprodukte werden dazu in 
einer Nachbehandlung nach der Reaktion aus dem Produktgasstrom abgetrennt. 

Im Reaktor werden die Edukte in Gegenwart eines heterogenen Katalysators bei einem 
Druck im Bereich von 15 bis 30 bar zu Monomethylamin, Dimethylamin und Trimethy- 
30 lamin umgesetzt. Die Reaktion zur Herstellung der Methylamine aus Methanol und 

Ammoniak ist exotherm, daher nimmt die Temperatur im Reaktor zu. Aus dem Reaktor 
wird ein Produktgasstrom, der neben Monomethylamin, Dimethylamin und Trimethyla- 
min nicht umgesetztes Methanol und nicht umgesetzten Ammoniak sowie bei der Re- 
aktion als Nebenprodukt erzeugtes Wasser und weitere Nebenprodukte wie Kohlen- 
35 monoxid und Kohlendioxid enthalt abgezogen. 

Aufgrund der exothermen Reaktion nimmt die Temperatur von Reaktoreintritt zu Reak- 
toraustritt zu. Damit die Temperatur im Reaktor nicht Qber 450°C steigt, kann durch 
KOhlung des Reaktors Reaktionswarme abgefQhrt werden. 


40 
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Bei der Bildung der Methylamine entsteht meist mehr Trimethylamin als genutzt wer- 
den kann. Das nicht genutzte Trimethylamin wird mit dem Eduktstrom erneut der Reak- 
tion zugefQhrt. Die Umsetzung von Trimethylamin zu Dimethylamin ist endotherm. 
Hierzu wird bei der exothermen Reaktion von Ammoniak und Methanol zu Methylami- 
5 nen freiwerdende Reaktionswarme verbraucht. Aus diesem Grund kann der Reaktor 
auch adiabat betrieben werden. 

Die zum Anfahren der Reaktion erforderliche Warme kann durch eine zusatzliche Auf- 
heizung der Edukte zugefQhrt werden. 

0 

Bei dem erfindungsgema&en Verfahren zur Herstellung von Methylamin wird der Gas- 
strom nach Verdampfung und Oberhitzung der Edukte durch ein Ventil geleitet. Durch 
das Ventil kann der Druck des Gasstromes und damit die Kondensationstemperatur 
nach dem Reaktor variiert werden. Das Ventil kann dazu vor oder hinter dem Reaktor 
5 eingebaut sein. 

Zur Warmeabgabe an die Edukte wird der Produktgasstrom in dem einen oder den 
mehreren Warmetauschern zum Eduktstrom vorzugsweise im Gegenstrom gefiihrt. Bei 
der Warmeabgabe zum Aufheizen der Edukte wird der Produktstrom in den Warme- 
20 tauschem zumindest teilweise kondensiert. Urn Erosionen durch mitgerissene Konden- 
sattrepfchen zu vermeiden, kann den einzelnen Warmetauschern jeweils ein Konden- 
satabscheider nachgeschaltet sein. 

Durch eine im Ventil herbeigefuhrie Querschniitsverengung und die damit verbundene 
25 Druckabnahme des Gasstromes hinter dem Ventil wird die Kondensationstemperatur 
des Produktgasstromes abgesenkt. Aufgrund der niedrigeren Kondensationstempera- 
tur des Produktgasstromes wird der Eduktstrom weniger stark aufgeheizt. Hierdurch 
nimmt die Reaktoreintrittstemperatur ab. Wenn andererseits das Ventil weiter geoffnet 
wird und damit der Druck hinter dem Ventil zunimmt, steigt auch die Kondensations- 
30 temperatur des Produktgasstromes. Auf diese Weise wird die Reaktoreintrittstempera- 
tur der Edukte erhSht. 

Wenn die vom Produktgasstrom ubertragbare Warme zum Vorheizen der Edukte nicht 
ausreicht, kann dem Produktgasstrom vorzugsweise im Zulauf zu einem derWarme- 
35 tauscher Wasserdampf zugegeben werden. Durch den zusatzlichen Wasserdampf wird 
die an die Edukte Obertragene Warmemenge erhoht. 

Neben der Zugabe von Wasserdampf besteht auch die Moglichkeit, wenn die vom 
Produktgasstrom Obertragene Warmemenge zu groli ist, einen Teil des Produktgas- 
40 stromes vor dem Eintritt in die Warmetauscher abzuziehen. Dabei kann die Abzwei- 
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gung eines Teilstroms des Produktgasstromes an jeder dem Fachmann bekannten 
Stelle zwischen den Warmetauschern oder im Warmetauscher erfolgen. Die Menge 
des abgezweigten Produktgasteilstromes wird dabei vorzugsweise durch ein Ventil 
gesteuert 

Eine weitere Moglichkeit zur Regelung der Temperatur entsprechend der erfindungs- 
gemaRen Losung zur Herstellung von Methylamin besteht darin, die Zumischsteile des 
Methanolstromes in den ammoniakhaltigen Eduktstrom zu variieren. Die Zumischung 
des Methanols kann dabei an jeder belieben, dem Fachmann bekannten Stelle zwi- 
schen den einzelnen Warmeubertragern oder an jeglicher beliebigen dem Fachmann 
bekannten Stelle in einem Warmetauscher erfolgen. Vorzugsweise erfolgt die Zugabe 
des Methanols dabei jedoch zwischen zwei Warmetauschern oder hinter dem letzten 
Warmetauscher. Zudem kann der Ammoniak und Reaktionsnebenprodukte enthalten- 
de Eduktstrom vor der Zumischung des Methanols vorgeheizt werden. 

Das Ventil zur Variation des Druckes des Produktgasstromes ist vorzugsweise so ge- 
staltet, dass der Druck am Ventileinlass urn 0 bis 5 bar hoher liegt am Ventilauslass. 
Weiterhin ist das Ventil vorzugsweise stufenlos verstellbar. 

Ein Ventil im Sinne der vorliegenden Erfindung ist ein Ventil, bei dem ein Absperrkor- 
per, zum Beispiel eine Platte, ein Kegel, ein Kolben oder eine Kugel mit einer Abheb- 
bewegung einen zylindrischen Ringquerschnitt parallel zur Stromungsrichtung freigibt, 
ein Schieber, bei dem der Absperrkorper mit parallel oder keilformig gestellten Flachen 
einen Stromungsquerschnitt quer zur Stromungsrichtung freigibt oder ein Hahn oder 
einen Drehschieber, bei denen der Absperrkorper urn seine Achse quer zur Stro- 
mungsrichtung gedreht und dadurch einen Stromungsquerschnitt freigibt. Neben den 
genannten Bauarten ist als Ventil auch jede weitere dem Fachmann bekannte Bauart 
zum Absperren von Rohrquerschnitten, bei denen sich der Rohrquerschnitt variieren 
l§sst, zu verstehen. 

Als Warmetauscher zum Vorheizen der Edukte konnen alle dem Fachmann bekannten 
Warmetauscherbauarten eingesetzt werden. Als Warmetauscher eignen sich zum Bei- 
spiel RohrbQndelwarmetauscher, Spiralwarmetauscher oder Plattenwarmetauscher. 
Vorzugsweise werden jedoch RohrbQndelwarmetauscher eingesetzt. Die eingesetzten 
Warmetauscher konnen dabei im Gleichstrom, Gegenstrom oder Kreuzstrom betrieben 
werden. Weiterhin ist jede dem Fachmann bekannte Kombination aus Kreuz-, Gegen- 
und Gleichstrom moglich. So kann zum Beispiel bei Einsatz mefcrerer Warmetauscher 
zumindest ein Warmetauscher im Gleichstrom betrieben werden, wahrend die restli- 
chen Warmetauscher im Gegenstrom arbeiten. Die bevorzugte Betriebsart der Warme- 
tauscher zur Aufheizung der Edukte ist der Gegenstrom. 
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Um die Reaktoreintrittstemperatur regeln zu konnen, werden an verschiedenen Stellen 
der Anlage zur Herstellung von Methylamin Messwerte erfasst. So kann zum Beispiel 
vor der Zumischung des Methanols in den ammoniakhaltigen Eduktstrom der Durch- 
fluss des ammoniakhaltigen Eduktstromes und der Durchfluss des Methanolstromes 
gemessen werden. Weiterhin kann bei Zumischung des Methanols an verschiedenen 
Positionen des ammoniakhaltigen Eduktstromes der Durchfluss der einzelnen Metha- 
nolteilstrdme gemessen werden. Bei einer Auftrennung des Produktstromes in mehrere 
Teilstrome kann in jedem Teilstrom eine Durchflussmessung erfolgen. SchlieBlich kann 
durch eine Durchflussmessung die Menge an zusatzlichem Dampf zur Aufheizung der 
Edukte gemessen werden. 

Zur Regelung der Reaktoreintrittstemperatur ist es weiterhin erfordeiiich, dass die Re- 
aktoreintrittstemperatur gemessen wird. Neben der Reaktoreintrittstemperatur konnen 
auch die Temperatur des ammoniakhaltigen Eduktstromes, des Methanols und die 
Temperatur am Reaktorausgang gemessen werden. Schlieftlich kann vorzugsweise 
noch eine Differenzdruckmessung zwischen dem Zulauf zum ersten Warmetauscher 
und dem den ersten Warmetauscher verlassenden zur Vorheizung der Edukte einge- 
setzten Produktstrom erfolgen. 

Die in den Kondensatabscheidern anfallenden fliissigen Produktstrome und der den 
ersten Warmetauscher verlassende Produktstrom werden vorzugsweise einer Weiter- 
behandlung zur Abtrennung der Methylamine zugefQhrt. 

Im Folgenden wird die Erfindung anhand einer Zeichnung naher beschrieben. 

Figur 1 zeigt ein FlieRbild eines erfindungsgemaB ausgebildeten Verfahrens zur Her- 
stellung von Methylaminen. 

Bei dem in Figur 1 dargestellten Verfahren zur Herstellung von Methylamin bildet ein 
ammoniakhaltiger Eduktstrom einen Zulauf 10 zu einem ersten Vorwarmer 1. Der Zu- 
lauf 10 kann neben Ammoniak auch bei der Methylaminherstellung erhaltene Neben- 
produkte sowie OberschQssige Methylamine enthalten. Bei dem in Figur 1 dargstellten 
Verfahren wird der Zulauf 10 im ersten Vorwarmer 1 erwarmt, anschlieBend mit einem 
Methanolzulauf 11 vermischt und als Zulauf 12 einem zweiten Vorwarmer 2 zugefQhrt. 
Im Weiteren werden die im Zulauf 12 in dem zweiten Vorwarmer 2 enthaltenen Stoffe 
als Edukte bezeichnet. In Figur 1 werden die im zweiten Vorwarmer 2 weitererwarmten 
Edukte Qber einen Zulauf 13 einem Clberhitzer 3 zugefQhrt. Im Oberhitzer 3 werden die 
Edukte auf die Reaktoreintrittstemperatur Oberhitzt. Die so auf Reaktoreintrittstempera- 
tur erhitzten Edukte werden Ober einen Reaktorzulauf 14 einem Reaktor 4 zugefQhrt. 
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Im Reaktor 4 erfolgt die exotherme Umsetzung von Methanol und Ammoniak zu Mo- 
nomethylamin, Dimethylamin und Trimethylamin. Zudem wird das in groBen Mengen 
bei Reaktion entstehende, aber nur in geringen Mengen benotigte Trimethylamin, wel- 
ches dem Reaktor Ober den Eduktstrom wieder zugefOhrt wurde, in einer endothermen 

5 Reaktion zu Dimethylamin und Monomethylamin umgesetzt. In der Summe sind die im 
Reaktor 4 ablaufenden Reaktionen jedoch exotherm. Aus diesem Grund nimmt die 
Temperatur entlang des Reaktors 4 zu. Ober einen Reaktoraustrag 15 werden die Re- 
aktionsprodukte abgezogen. Der Ober den Reaktoraustrag 15 abgezogene Produkt- 
gasstrom wird uber ein Ventil 5 geleitet, mit dem der Druck vor dem Ventil 5 variiert 

0 werden kann. Neben der in Figur 1 dargestellten AusfOhrungsform, bei der das Ventil 5 
hinter dem Reaktor 4 angeordnet ist, kann das Ventil 5 auch vor dem Reaktor 4 ange- 
ordnet sein. Eine Absenkung des Druckes fiihrt dazu, dass die Verdampfungs- 
temperatur des Eduktgasstromes absinkt, wahrend eine ErhOhung des Druckes dazu 
fiihrt, dass die Verdampfungstemperatur des Eduktgasstromes ansteigt. 

5 

Gemaft der in Figur 1 dargestellten Ausfuhrungsvariante wird der Produktgasstrom im 
Gegenstrom durch den Clberhitzer 3 und den zweiten Vorwarmer 2 sowie den ersten 
Vorwarmer 1 gefOhrt. Zur Vermeidung von Erosionen im ersten Vorwarmer 1, zweiten 
Vorwarmer 2 und Clberhitzer 3 sind zwischen dem Clberhitzer 3 und dem zweiten Vor- 
20 warmer 2 ein erster Tropfenabscheider 6 und dem zweiten Vorwarmer 2 und dem ers- 
ten Vorwarmer 1 ein zweiter Tropfenabscheider 7 zwischengeschaltet. In den Tropfen- 
abscheidern 6, 7 wird das im Clberhitzer 3 und dem zweiten Vorwarmer 2 angefallene 
Kondensat aus dem Produktgasstrom abgetrennt. Das im ersten Tropfenabscheider 6 
angefaliene Kondensat wird uber einen Kondensatablauf 17 einer in Figur 1 nicht dar- 
25 gestellten Produktaufbereitung zugefOhrt. Analog wird auch aus dem zweiten Tropfen- 
abscheider 7 das anfallende Kondensat Ober einen Kondensatablauf 19 der Produkt- 
aufbereitung zugefOhrt. Der den ersten Vorwarmer 1 verlassende Produktstrom wird 
uber einen Produktaustrag 20 ebenfalls der Produktaufbereitung zugefOhrt. In der Pro- 
duktaufbereitung werden aus dem Produktstrom Monomethylamin, Dimethylamin und 
0 Trimethylamin abgetrennt. Da bei der Reaktion zu Dimethylamin weit mehr Trimethy- 
lamin anfallt als kommerziell benotigt wird, wird das OberschOssige Trimethylamin uber 
den Zulauf 10 emeut der Reaktion zugefOhrt. Entsprechend wird auch OberschQssiges 
Monomethylamin emeut Ober den Zulauf 10 der Reaktion zugefOhrt. 

35 Neben der Einstellung der Reaktorzulauftemperatur durch Einstellung des Druckes 
Ober das Ventil 5 besteht auch die Moglichkeit, die Reaktoreintrittstemperatur dadurch 
zu regeln, dass in den Produktgasstrom nach dem Ventil 5, in den Heizmediumszu- 
lauf 16, 18 in den zweiten Vorwarmer 2 oder in den Heizmediumszulauf 18 in den ers- 
ten Vorwarmer 1 Wasserdampf zugegeben wird. Neben der Zugabe des Dampfes in 
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den Heizmediumszulauf 16, 18 eines der Warmetauscher 1, 2, 3 kann der Dampf auch 
direkt in das Heizmedium in einem der Warmetauscher 1 , 2, 3 zugegeben werden. 

Neben dem Methanolzulauf 1 1 zwischen dem ersten Vorwarmer 1 und dem zweiten 
Vorwarmer 2 kann das Methanol auch in den Zulauf 10 zum ersten Vorwarmer 1 oder 
den Zulauf 13 in den Oberhitzer 3 oder direkt in den Reaktorzulauf 14 zugefOhrt wer- 
den. Neben der Zugabe des gesamten Methanols in den Zulauf 10 zum ersten Vor- 
warmer 1, den Zulauf 12 in den zweiten Vorwarmer 2, den Zulauf 13 in den Oberhit- 
zer 3 oder den Reaktorzulauf 14 kann der Methanolzulauf 1 1 auch in einzelne Teil- 
strome aufgeteilt werden. Dabei kSnnen die Teilstrome an unterschiedlicher Position 
dem Eduktstrom zugemischt werden. 

Neben der in Figur 1 dargestellten AusfQhrungsvariante mit einem ersten Vorwarmer 1, 
einem zweiten Vorwarmer 2 und einem Oberhitzer 3 ist es auch mQglich, nur einen 
Warmetauscher zum Verdampfen und Oberhitzen einzusetzen, einen Warmetauscher 
zum Verdampfen und einen Warmetauscher zum Oberhitzen. Auch ist jede beliebige 
andere Anzahl an Warmetauschem zum Verdampfen und Oberhitzen des Eduktstro- 
mes denkbar. 

AulXer dem in Figur 1 dargestellten Betrieb der Warmetauscher 1, 2, 3 im Gegenstrom 
ist auch ein Betrieb im Gleichstrom oder im Kreuzstrom denkbar, sowie jede bekannte 
Kombination aus Gegenstrom, Gleichstrom oder Kreuzstrom. 

Insbesondere bei Verwendung nur eines Warmetauschers zum Verdampfen und Ober- 
hitzen des Eduktstromes ist vorzusehen, den Methanolzulauf 1 1 an jeder beliebigen 
Position des Warmetauschers zu ermoglichen. 

Durch die Regelung des Druckes des Produktgasstromes durch das Ventil 5, die Posi- 
tion des Methanolzulaufs 1 1 und die optionale Zugabe von Wasserdampf in den Pro- 
duktstrom zur Aufheizung der Edukte lasst sich die Reaktoreintrittstemperatur auf eine 
Temperatur im Bereich von 360°C bis 370°C regeln. Durch die Regelung der Reaktor- 
eintrittstemperatur auf eine Temperatur im Bereich von 360°C bis 370°C wird gewahr- 
leistet, dass die Temperatur im Reaktor 450°C nicht Obersteigt. Die Temperaturerho- 
hung im Reaktor 4 erfolgt durch die freiwerdende Warme bei der exothermen Reaktion 
zur Bildung von Methylamin. Ein Teil der Warme wird jedoch zur endothermen Umset- 
zung von Trimethylamin bendtigt. Urn die Reaktortemperatur im Bereich von 360°C bis 
450°C zu halten, kann der Reaktor adiabat betrieben werden oder es kann durch Kuh- 
lung des Reaktors 4 Reaktionswarme abgefQhrt werden. 
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Die zur Reaktion erforderliche Aktivierungsenergie wird zum Start der Reaktion vor- 
zugsweise durch eine elektrische Aufheizung zugefQhrt 


B03/0198 


BASF Aktiengesellschaft AE200301 98/Jm 


PF 000005491 0/Jm 



9 

Bezuaszeichenliste 

I erster Vorwarmer 
5 2 zweiter Vorwarmer 

3 Oberhitzer 

4 Reaktor 

5 Ventil 

6 erster Tropfenabscheider 
10 7 zweiter Tropfenabscheider 

10 Zulauf 

I I Methanolzulauf 

1 2 Zulauf in den zweiten Vorwarmer 2 

1 3 Zulauf in den Oberhitzer 3 
15 14 Reaktorzulauf 

15 Reaktoraustrag 

1 6 Heizmediumszulauf in den zweiten Vorwarmer 2 

17 Kondensatablauf 

1 8 Heizmediumszulauf in den ersten Vorwarmer 1 
20 19 Kondensatablauf 

20 Produktaustrag 


25 
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PatentansprQche 

1 Verfahren zur Herstellung von Metylaminen durch Gasphasenreaktion aus Me- 
thanol und Ammoniak als Edukte in Gegenwart eines heterogenen Katalysators 
bei einem Druck im Bereich von 15 bis 30 bar, bei dem die Edukte in einem oder 
mehreren Warmetauschern (1, 2, 3) verdampft, zu einem Eduktgasstrom uber- 
hitzt und anschlie&end einem Reaktor (4) zugefQhrt werden, wobei die Edukte 
entweder im Zulauf zu einem der Warmetauscher (1, 2, 3) oder an einer beliebi- 
gen anderen Position des Warmetauschers (1 , 2, 3) vermischt werden, aus dem 
Reaktor (4) ein Monomethylamin, Dimethyiamin und Trimethylamin sowie Reak- 
tionsnebenprodukte enthaltender Produktgasstrom abgezogen wird, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass zur Regelung der Reaktoreintrittstemperatur der Edukte auf 
eine Temperatur im Bereich von 360°C bis 370°C der Eduktgasstrom oder Pro- 
duktgasstrom zur Variation des Druckes teilweise oder vollstandig durch ein ver- 
stellbares Ventil (5) geleitet wird. 


2. Verfahren gemaB Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass das Ventil (5) stu- 
fenlos verstellbar ist. 

3. Verfahren gemaU Anspruch 1 oder 2,dadurch gekennzeichnet, dass das Ventil 
vor oder hinter dem Reaktor eingebaut ist. 

4. Verfahren gemali einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass 
der Produktgasstrom zur Verdampfung und Oberhitzung der Edukte eingesetzt 
wird, wobei der Produktgasstrom teilweise kondensiert. 

5. Verfahren gemaB Anspruch 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass ein Teilstrom 
des Produktgasstromes zur Verdampfung und Oberhitzung der Edukte verwen- 
det wird. 

6. Verfahren gemaU einem der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass 
die bei der Reaktion entstehenden Reaktionsnebenprodukte aus dem Produkt- 
gasstrom abgetrennt und erneut dem Reaktor (4) zugefQhrt werden. 

7. Verfahren gemali Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass der Ammoniak und 
die erneut dem Reaktor (4) zugefuhrten Reaktionsnebenprodukte vorgeheizt 
werden, bevor das Methanol zugegeben wird. 
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8. Verfahren gemali einem oder mehrerer der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass zur Vorwarmung und Oberhitzung der Edukte dem Produktgas- 
strom Wasserdampf zugefQgt wird. 

9. Verfahren gemafi einem oder mehrerer der Anspriiche 1 bis 8, dadurch 
gekennzeichnet, dass der Reaktor (4) adiabat betrieben wird. 

1 0. Verfahren gemaB einem oder mehrerer der AnsprQche 1 bis 8, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass durch KQhlung des Reaktors (4) Reaktionswarme abgefuhrt wird. 

1 1 . Verfahren gemaB einem oder mehrerer der AnsprQche 1 bis 10, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass beim Einsatz mehrerer Warmetauscher (1, 2, 3) zur Ver- 
dampfung und Oberhitzung der Edukte hinter jedem Warmetauscher (1, 2, 3) ein 
Tropfenabscheider (6, 7) zur Kondensatabscheidung aus dem Produktgasstrom 
eingesetzt wird. 

1 2. Verfahren gemaU einem oder mehrerer der Anspriiche 1 bis 1 1 , dadurch ge- 
kennzeichnet, dass der Druck am Ventileinlass urn 0 bis 5 bar hoher liegt als am 
Ventilauslass. 

13. Verfahren gemaR einem oder mehrerer der Anspriiche 1 bis 12, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass zum Anfahren der Reaktion die Edukte elektrisch aufgeheizt 
werden. 

14. Verfahren gemali einem oder mehrerer der Anspriiche 1 bis 13, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass die Verdampfung und Oberhitzung der Edukte im Gegen- 
strom erfolgt. 

1 5. Verfahren gemafc einem oder mehrerer der Anspriiche 1 bis 1 3, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass die Verdampfung und Oberhitzung der Edukte im Gleich- 
strom erfolgt. 

16. Verfahren gemaft einem oder mehrerer der Anspriiche 1 bis 13, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass bei Verwendung mehrerer Warmetauscher (1, 2, 3) zur Ver- 
dampfung und Oberhitzung der Edukte mindestens ein Warmetauscher (1, 2, 3) 
im Gleichstrom und mindestens ein Warmetauscher (1 , 2, 3) im Gegenstrom ar- 
beitet. 
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Verfahren zur Regelung der Reaktoreintrittstemperatur bei der Methylaminherstellung 
Zusammenfassung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Metylaminen durch Gaspha- 
senreaktion aus Methanol und Ammoniak als Edukten in Gegenwart eines heteroge- 
nen Katalysators bei einem Druck im Bereich von 15 bis 30 bar. Die Edukle werden in 
einem oder mehreren Warmetauschern (1, 2, 3) verdampft, zu einem Eduktgasstrom 
iiberhitzt und anschlieBend einem Reaktor (4) zugefuhrt, wobei die Vermischung der 
Edukte im Zulauf zu einem der Warmetauscher (1 , 2, 3) oder an einer beliebigen Posi- 
tion in einem Warmetauscher (1 , 2, 3) erfolgen kann. Aus dem Reaktor (4) wird ein 
Monomethylamin, Dimethylamin und Trimethylamin sowie Reaktionsnebenprodukte 
enthaltender Produktgasstrom abgezogen. Zur Regelung der Reaktoreintrittstempera- 
tur der Edukte auf eine Temperatur im Bereich von 360°C bis 370°C wird der Edukt- 
gasstrom oder der Produktgasstrom zur Variation des Druckes und damit der Konden- 
sationstemperaturteilweise oder vollstandig durch ein verstellbares Ventil (5) geleitet. 

(Figur 1) 
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